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Kxeselsauren 

Die Erfindung betrifft silanisierte, strukturmodif izierte, 
pyrogen hergestellte Kieselsauren^ ein Verfahren zur ihrer 
Herstellung sowie ihre Verwendung. 

5 Silanisierte Kieselsauren werden als Verdickungsmittel, wie 
2um Beispiel fUr wasserverdtlnnbare Lacke und Harze, wie zuim 
Beispiel Epoxyharze, eingesetzt. 

Aus EP 0 672 731 Bl sind silanisierte, pyrogen hergestellte 
Kieselsauren bekannt, die dadurch gekennzeichnet sind, dass 

10 die pyrogen hergestellten Kieselsauren mit einer Verbihdung 
aus der Gruppe (RO) aSiCnHsn+i/ worin n=10 bis 18 und R= 
kurzkettige Alkyl-Reste bedeuten, behandelt sind. 
Beispielsweise sind die pyrogen hergestellten Kieselsauren 
mit der Verbindung (CH3O) aSiCieHaa (Hexadecyltrimethoxysilan) 

15 Oder mit der Verbindung (CH3O) aSiCisHsT 

(Octadecytrimethoxysilan) behandelt wurden. 

Die Herstellung der silanisierten, pyrogen hergestellten 
Kieselsauren erfolgt, indem man die pyrogen hergestellten 
Kieselsauren in einem Mischer vorlegt, unter intensivem 
20 Mischen die Kieselsauren, gegebenenf alls zunachst mit 

Wasser und anschlieliend mit der Verbindung aus der Gruppe 
(R0)3SiCnH2n+i besprUht, 15 bis 30 Minuten nachmischt und 
anschlieliend bei einer Temperatur von 100 bis 160 "^C tiber 
einen Zeitraum von 1 bis 3 Stunden tempert. 

25 Gegenstand der Erfindung sind silanisierte^ 

strukturmodifizierte pyrogen hergestellte Kieselsauren, 
gekennzeichnet durch auf der Oberflache fixierte Gruppen, 
wobei die Gruppen Alkylsilyl (SiCnHan+i/mit n=2 - 18), 
bevorzugt Octylsilyl und/oder Hexadecylsilyl sind. 



30 Die erfindungsgemalie Kieselsauren kann die folgende 
pysikalisch-chemischen Kenndaten aufweisen: 
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BET-Oberfiache m2/g: 
Mittlere Gr66e der 
Primarteilchen run: 
pH-Wert : 

Kohlenstoffgehalt %: 
DBP-Zahl %: 



25 - 400 

5-50 
3-10 
0,1 - 25 

Die DBP-Zahl ist urn mindestens 10 
% kleiner als die DBP-Zahl der 
entsprechenden silanisierten, 
nicht stukturmodifizierten 
KieselsSure. Bei sehr starker 
Strukturmodifizierung kann die 
Struktur so abgebaut warden ,dass 
die DBP-Zahl nicht mehr bestimmt 
werden kann. 

Als pyrogen hergestellte Kieselsaure kann eine auf 
hochtemperaturhydrolytischem Wege aus SiCl4 + und O2 
hergestellte KieselsSure verwendet werden. 

Insbesondere kann eine temperaturhydrolytisch hergestellte 
Kieselsaure eingesetzt werden, die die folgenden 
physikalisch-chemischen Kenndaten aufweist: 



M O 
CO LO 

ocj x: 
o 



CO o 
O oo 
pc; CO 



CO o 
9 ^ 



M 

CO O 

Q ir> 

oc; ,-1 



M 

CO o 
Q 00 



+1 



+! 



o 



o 

CO 



0] 



o o 
in CM 



as (d 



o o 
m CM 



rtJ CO 



o o 
ir> CM 



o o 

ID CM 



o o 

to CM 



(d (d 



o 
oo 



o 



in 

CM 

V 



in 
o 
V 



m 



m 

CM 

V 



in 

CM 
V 



CN 
V 



ro 



00 
00 



in 

oo 



A 



A 



00 

o 
o 

o 

V 



00 

o 



o 

V 



00 
o 



o 
V 



m 
o 



o 
V 



m 

CM 
O 

o 



CM 

o 



00 

o 
o 

o 

V 



o 

V 



tn 

CM 

o 
o 



m 
o 



o 

V 



o 
V 



in 

CM 

o 

CD 



m 
o 



o 

V 



o 
V 



in 

CM 

o 
o 



in 
o 



o 
V 



00 

tn o 
o o 



tn 

CM 



tn 
o 



V 



in 

CM 
O 

o 



in 
o 



in 

CM 

o 
o 
V 



m 
o 



o 
V 



0) 



0) 

EH 



CM 0) 

M 

O 0) 

-d 'td 

^ B 

Q* M 

B O 

rd a 
4-» 
CO 



O 
U 

0) 

-p 
■p 
^ o 



H N 
\ +J 
CT» (d 
CO 

ISJ 







CO 










a 




















M 










0) 








dp 


rw 










<D 








3 


M-l 




O 




o 


(U 




o 






•H 








O 
O 






O 
O 


+J 


o 


CO 




O 


CO 




<D 




iH 


0 




-d 






rH 


•H 






•H 


M 




a 




0) 


Q) 




0) 




XI 


> 




CO 


-P 




W 




(0 


CO 


C 


cn 


<D 


(d 




0) 








>-{ 


T3 


:3 


C 


M 


U 




a 




0) 






M 


•P 


> 


> 


-P 


o 


CO 






CO 


o 




•H 




M 


CM 


Q) 


r-l 


CM 


Eh 




JQ 







u 

•H 

CO 
M 
0 

CO 



CO 



CM 

o 

H 



^ in 



C M 

rd <D 

■P ^ 

CO O 

^ O 

o — 
a 

~ o 

o (d 

CO 



o 



o 
m 

CQ 
M 



i 



VD 

H 
Q 

c 

I 

0) 



a> 

4-> 

u 

8 

u 



H IT) 
M O 

CO 

O 

CM 

0) 
•H 
TJ 

»w 

ID 

<U 

o 

N 



03 

a> 

t7» 



u 

■H 



o 

CO 
M 



O 

CO 



2: 

M 
Q 



a> 



M 

a 
fd 

CO 
CO 



•H 



4-> 



g. 



o 
o 
o 



(1) 



4^ 
CO 



o 

c 

cn 
o 

N 

0 



f-l 
CM 



O 
rH 

m 

CO 



o 

CD 
CM 



3 



oo 



O 
CO 



Q 

d 

(0 
Cn 

0) 



a 
(d 

03 

•§ 

CO 



03 

a) 

03 
PS 



rH 

CD 

n 
•a 



<D 



tn 

0) 
CD 



0) 



<d 

(D 

I 

rH 













CM 




\ 




rH 


ro 


O 


eg 


rH 




m 






o 








lO 


CO 


14 


JI 


CQ 


•> 




00 




o 




eg 




rH 


oo 




o 


a 


CM 




f-l 


s 


Q 








&^ 




CO 




< 


M 
\ 








CO 


CM 




a\ 






O 


m 


CO 


m 


H 


s 

Q 


S 

Q 



5 5 

<1) 0) 

rH rH 

5 .3 



IT) 



020311 FH 



Derartige pyrogene Kieselsauren sind bekannt. Sie werden 
unter anderem beschrieben in: 

Winnacker-Kuchler, Chemische Technologie, Band 3 (1983), 4. 
Auflage, Seite 77 und 

Ullmanns EncyklopSdie der technischen Chemie, 4. Auflage 
(1982), Band 21, Seite 462. 

Die pyrogen hergestellten Kieselsauren werden mit einer 
Verbindung aus der Gruppe (RO) 3SiC„H2n+i, wobei n = 2 bis 18 
und R = Alkyl-, wie zum Beispiel Methyl-, Ethyl- oder 
ahnliches bedeuten, behandelt. 

Insbesondere kSnnen die folgenden Verbindungen eingesetzt 
werden: 

Silan I (CH3O) 3SiCi6H33 (Hexadecyltrimethoxysilan) 
Silan II (CH3O) gSiCgHi, (Octyltriraethoxysilan) 

Die erfindungsgemafien Kieselsauren kSnnen hergestellt 
werden, indem man die pyrogen hergestellten Kieselsauren in 
einem Mischer vorlegt, unter intensivem Mischen die 
Kieselsauren gegebenenfalls zunachst mit Wasser und 
anschlieliend mit der Verbindung (Organosilan) aus der 
Gruppe (RO)3SiCnH2n+i bespriiht, 15 bis 30 Minuten nachmischt 
und anschlieliend bei einer Temperatur von ICQ bis 160 *'C 
uber einen Zeitraum von 1 bis 3 Stunden tempert, 
strukturmodifizierte und/oder gegebenenfalls nachvermahlt . 
Gegebenenfalls kann eine weitere Temperung- nach der 
Strukturmodifizierung und/oder Nachvermahlung erfolgen. 

Die Strukturmodifizierung kann zum Beispiel mit einer 
Kugelmtihle oder einer kontinuierlichen arbeitenden 
Kugelmtihle erfolgen. Die Nachvermahlung kann zum Beispiel 
mittels einer Luf tstrahlmtihle oder Stiftmtihle erfolgen. . 
Die Temperung kann batchweise zum Beispiel in einem 
Trockenschrank oder kontinuierlich zum Beispiel in einem 
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Pliefi- Oder Wirbelbett erfolgen. Die Temperung kann unter 
Schutzgas, zum Beispiel Stickstoff erfolgen. 

Das eingesetzte Wasser kann mit einer SSure, zum Beispiel 
Salzsaure, bis zu einem pH-Wert von 7 bis 1 angesauert 
sein. 

Das eingesetzte Organosilan kann in einem LSsungsmittel, 
wie zum Beispiel Ethanol, gelSst sein. 

Die Temperung kann in einer SchutzgasatmosphSre, wie zum 
Beispiel unter Stickstoff, durchgeftlhrt werden. 

Die erfindungsgemaiien, mit Silan I silanisierten, pyrogen 
hergestellten KieselsSuren weisen vor der 
Strukturmodifizierung die in Tabelle 2 aufgefuhrten 
physikalisch-chemischen Kenndaten auf: 
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Die erfindungsgemaBen silanisierten, stukturmodif izierten, 
pyrogen hergestellten Kieselsauren kGnnen zur Verbesserung 
der Kratzfestigkeit in Lacken eingesetzt werden. 



Beispiele 

Die eingesetzten, pyrogen hergestellten KieselsSuren weisen 
die physikalisch-chemischen Kenndaten, die in der Tabelle 1 
aufgefUhrt sind, auf. 

Als Organosilane wird die folgende Verbindung der 
allgemeinen Formel (RO) gSiCnHgn+i eingesetzt: 

(Silan I) (CH3O) gSiCigHaa 

Die KieselsSure wird in einem Mischer vorgelegt und unter 
intensivem Mischen zunachst mit Wasser und anschlieBend mit 
Organosilan bespriiht. 

Nachdem das Besprtihen beendet ist, wird noch 15 bis 30 
Minuten nachgemischt und anschlieliend 1 bis 3 Stunden bei 
100 bis 160 getempert. Die Temperung kann auch unter 
Schutzgas, zum Beispiel Stickstoff, erfolgen. 

Die einzelnen Reaktionsbedingungen konnen der Tabelle 3 
entnommen werden. 

Die physikalisch-chemischen Kenndaten der erhaltenen 
silanisierten Kieselsauren sind in der Tabelle 4 
aufgeftihrt . 
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Herstellunq und physikalisch-chemische Eiqenschaften der 
erf indungsgemafeen Kieselsauren 

Herstellunq der erf indunqsqemafien Kieselsauren: 

Die Kieselsauren, die wie in EP 0 672 731 beschrieben 
5 hergestellt werden konnen, warden anschlieliend durch 

mechanische Einwirkung strukturmodif iziert und eventuell in 
einer Muhle nachvermahlen, Eventuell kann nach der 
Strukurmodifizierung und/oder Nachvermahlung eine Temperung 
erf olgen. 

10 Die Strukturmodifizierung kann zuni Be'ispiel mit einer 
Kugelmuhle oder einer kontinuierliche'n arbeitenden 
Kugelmtihle erf olgen. Die Nachvermahlung kann ziom Beispiel 
mittels einer Luftstrahlmuhle oder Stiftmuhle erf olgen. Die 
Temperung kann batchweise zum Beispiel in einem 

15 Trockenschrank oder kontinuierlich zum Beispiel in einem 

Fliefi- Oder Wirbelbett erf olgen. Die Temperatur kann unter 
Schutzgas, zum Beispiel Stickstoff erf olgen. 
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Anwendungsbeispiele 
Beispiel 1; 

FUr die Untersuchung der Verbesserung der Kratzf estigkeit 
ist ein konventioneller 2 Komponenten-Polyurethan-Lack 
verwendet worden. Die Rezeptur fiir den Lack sowie die 
Herstellung einschlieBlich der Applikation sind im 
Folgenden zusainmengef aBt : 

Rezeptur: 



Reibgut 








Gew. - 










Telle 


Acrylatharz, 50 %ig 


in 


Xylol/Ethylbenzol 


3:1 


53,3 


Butylacetat 98 % ig 








6,7 


Xylol 








6,7 . 


Kieselsaure 








5,0 


S 


71,7 


Auflackung 




Acrylatharz, 50 %ig 


in 


Xylol/Ethylbenzol 


3:1 


1,1 


Xylol 








12,2 


Ethoxypropylacetat 








1,5 


Butylglykolacetat 








1,5 


Butylacetat 98 % ig 










Aliphatisches Polyisocyanat, ca. 75% in 1 




17,0 


Methoxypropylacetat- 


2 /Xylol 1:1 






S 


105,0 
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Bindemittelkonzentration: 40 % 

Kieselsaure berechnet auf Reibgut (FK) : 18,8 

Kieselsaure berechnet auf Lack (Gesamt) : 5,0 \ 

Kieselsaure berechnet auf Lack (FK) : 12,5 



Herste llunq und Applikation der Lacke 

Das Bindemittel wird mit den LSsemitteln vermischt. 
Anschliefiend wird zur Vordispergierung die Kieselsaure mit 
dem Dissolver (Scheibe 0 45 ram) in dieses Gemisch • 
eingearbeitet und 5 min bei 2000 Upm vordispergiert . Die 
Mischung wird in einer Labor-PerlmUhle 30 min bei 2500 Upm 
und 60% Pxampleistung unter Verwendung von Glasperlen (0 
ca. 1 ram) dispergiert. Die Dispergiergtite wird mit einem 
Grindometer, 25 pm, nach DIN ISO 1524 tiberprtift. Er mufi 
kleiner 10 \xm. sein. 

Die Auflackung des Reibgutes erfolgt gemafi der Rezeptur, 
wobei die Komponenten mit einem FlGgelrahrer bei 2000 Upm 
vermischt werden. Auf die gleiche Weise wird der Harter 
eingearbeitet . 

Nach Einstellung der Lacke auf Spritzviskositat nach DIN 
53411 werden die Lacke mittels Spritzapplikation auf 
schwarz lackierte Bleche, z. B. DT 36 (Fa. Q-Panel) , 
appliziert (Schichtdicke etwa 40-50 \m) . Nach dem Spritzen 
werden die Bleche 24 h bei Raumtemperatur und anschlieiiend 
2 h in einem Trockenofen bei 70*'C getrocknet. 
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Kratzversuche ; 

Mit Hilfe einer Scheuer- und 

Waschbestandigkeitsprtifmaschine (Fa. Erichsen, BQrste mit 
Schweineborsten) warden die Bleche mit einer Quarz/Wasser 
Aufschiaramung (lOOg Wasser + Ig Marlon A 350, 0,25%ig + 5g 
Sikron F500) sowie mit einem CaCOa/Wasser-Gemisch (lOOg 
Wasser + Ig Marlon A 350, 0,25%ig + 5g Millicarb BG) 
gescheuert. Der Glanz vor und 10 min nach dem Scheuern wird 
mit einem Ref lektometer (20" Einstrahlwinkel) bestimmt. . 
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Die erfindungsgemafien Kieselsauren 7+8 sowie 9+11 
ermoglichen durch ihre im Vergleich zu Vergleichs- 
Kieselsaure 1+2 wesentlich niedrigere rheologische 
Wirksamkeit den Einsatz in hohen Konzentrationen ohne 
5 Beeintrachtigung der Appearance der Lackoberf lache. 

AuBerdem zeigen die erf indungsgemaBen Kieselsauren eine 
wesentliche Verbesserung der Kratzf estigkeit der 
Lackoberf lache . 

Beispiel 2 

10 Bei diesem Beispiel ist der EinfluB der 

Strukturmodifizierung an Hand eines High Solids 2K PUR- 
Klarlackes untersucht worden. Die Rezeptur fur den Lack 
sowie die Herstellung einschlieBlich der Applikation und 
Prtifung sind im Folgenden zusammengefaBt : 

15 Rezeptur; . 



Reibgut 


Gew. -Telle 


Acryl copolymer, mod. mit synthetischen 
Fettsauren, 70 % in n-Butylacetat 


61,0 


Butylacetat 98 % 


7,3 


Me thoxypr opy lacet at 


1,7 


Solvesso 100 


2,0 


Xylol 

Baysilon OL 17, 10 % in Xylol 
(Silikonei) 


2,0 

.0.7 


Kieselsaure 


5, 0 


2 


79,7 


Auflackung (HSrter) 




Aliphatisches Polyisocyanat, 90 %ig in 
n-Butylacetat 


22,3 


Butylacetat 98% 


2,0 


Solvesso 100 


1,0 


S 


105,0 
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Bindemitt elkonzentrat ion : 
Kieselsaure berechnet auf Reibgut (FK) : 
KieselsSure berechnet auf Lack (Gesamt) : 
Kieselsaure berechnet auf Lack (FK) : 



62,8 % 
11,7 % 
5,0 % 
8,0 % 



Herstellunq und Applikation der Lacke 

Das Bindemittel wird mit den Losemitteln vermischt. 
AnschlieBend wird zur Vordispergierung die Kieselsaure mit 
dem Dissolver (Scheibe 0 45 mm) in dieses Gemisch 
eingearbeitet und 5 min bei 2000 0pm vordispergiert . Die 
Mischung wird in einer Labor-Perlmtihle 30 min bei 2500 Upm 
und 60% Pumpleistung unter Verwendung von Glasperlen (0 
ca. 1 mm) dispergiert. Die Dispergiergute wird mit einem 
Grindometer, 25 pm, nach DIN ISO 1524 iiberprUft. Er muB 
kleiner 10 lam sein. 

Die Auflackung des Reibgutes erfolgt gemSB der Rezeptur, 
wobei die Komponenten mit einem Fltigelriihrer bei 2000 Upm 
vermischt werden. Auf die gleiche Weise wird der Harter 
eingearbeitet . 

Nach Einstellung der Lacke auf Spritzviskositat nach DIN 
53411 werden die Lacke mittels Spritzapplikation auf 
schwarz lackierte Bleche, z. B. DT 36 (Fa. Q-Panel) , 
appliziert (Schichtdicke etwa 40-50 pm) . Nach dem Sprit zen 
werden die Bleche 24 h bei Raxamtemperatur und anschlieflend 
2 h in einem Trockenofen bei 70°C getrocknet. 

Kratzversuche ; 

Mit Hilfe einer Scheuer- und 

Waschbestandigkeitsprafmaschine (Fa. Erichsen, Btirste mit 
Schweineborsten) werden die Bleche mit einer Quarz/Wasser 
Aufschiammung (lOOg Wasser + Ig Marlon A 350, 0,25%ig + 5g 
Sikron F500) gescheuert. Der Glanz vor und 10 min nach dem 
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Scheuern wird mit eineiti Ref lektometer (20° Einstrahlwinkel) 
bestimmt . 
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Tabelle 8 : Zusammenf assung der lacktechnisch relevanten 
Eigenschaften der fliissigen Lacke sowie der applizierten 
und getrockneten Filme. 





Vergleichs- 
KxeselsSure 
1 


Riesel- 
s&ure 7 


Klesel- 
s&ure 8 


Referenz 
ohne 
K±esels aure 


Schiittdichte [g/1] 


50 


146 


123 


/ 


va*. J. wue w 6 c w l^ialu J 


< 10 


< 10 


< 10 


/ 


V±skos±t&i: (Relbgut) 
[mPas] 

6 Upm 
60 Upm 


767 
717 


376 
359 


376 
361 


205 
205 


Vlskositat: (Lack + 
Barter) [mPas] 

6 Upm 
60 Upm 


459 
399 


279 
272 


281 
274 


120 
120 


Verlauf 


schlecht 

(feine 
„Risse") 


o. k. 


o. k. 


o. k. 


Kr a t zf es tilgkel 




20 -Ref lektometer- 
wert vor Kratzen 


82,3 


86,5 


86,3 


88,2 


Haze vor dem Kra-bzen 


3 


4 


4 


2 


Schwarzzalil 


275 


283 


282 


292 


40 Hube mil: Sxkron 
F 500 

Res-bglanz [%] 


63,2 


78,2 


75,4 


30,2 



Die erf indungsgemSfien Kieselsauren 7+8 ermoglichen durch 
ihre.im Vergleich zu vgl. KieselsSure 1 wesentlich 
niedrigere rheologische Wirksamkeit den Einsatz in hohen 
Konzentrationen ohne Beeintrachtigung der Appearance der 
Lackoberf lache. AuBerdem zeigen die erf indungsgemSBen 
Kieselsauren eine wesentliche Verbesserung der 
Kratzfestigkeit der Lackoberf lache. 
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Far die Untersuchung der Verbesserung der Kratzfestigkeit 
ist ein konventioneller 2 Koraponenten-Polyurethan-Lack 
verwendet worden. Die Rezeptur far den Lack sowie die 
Herstellung einschlieBlich der Applikation sind im 
Folgenden zusammengef afit : 



Rezeptur 



Reibgut 


Gew. -Telle 


Acrylcopolymer, mod. mit synthe- 
tischen Fettsauren, 60%ige LSsung 


43, 4 


Butylacetat 98 % ig 


17, 8 


Xylol 


3,9 


KieselsSure 


5, 0 


S 


70,7 


Auf lackung 




Xylol 


11,3 


Ethoxypropylacetat 


3,4 


Butylglykolacetat 


• ■l,-6 


Aliphatisches Polyisocyanat, ca. 
75% in 1-Methoxypropylacetat- 
2 /Xylol 1:1 


18, 6 


S 


105,0 


Bindemittelkonzentrat ion : 


40 % 



KieselsSure berechnet auf Reibgut (FK) : 19,2 % 

Kieselsaure berechnet auf Lack (Gesamt) : 5,0 % 
Kieselsaure berechnet auf Lack (FK) : 12,5 % 



Herstellung und Applikation der Lacke 

Das Bindemittel wird mit den Losemitteln vermischt. 
Anschliefiend wird zur Vordispergierung die KieselsSure mit 
dem Dissolver (Scheibe 0 45 mm) in dieses Gemisch 
eingearbeitet und 5 min bei 2000 Upm vordispergiert . Die 
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Mischung wird in einer Labor-Perlmuhle 30 min bei 2500 Upm 
und 60% Piimplei stung unter Verwendung von Glasperlen (0 
ca. 1 mm) dispergiert. Die Dispergiergute wird mit einem 
Grindometer, 25 pm, nach DIN ISO 1524 iiberprUft. Er muB 
kleiner 10 pm sein. 

Die Auflackung des Reibgutes erfolgt gemaii der Rezeptur^ 
wobei die Komponenten mit einem Flugelruhrer bei 2000 Upm 
vermischt werden. Auf die gleiche Weise wird der HSrter 
untergeruhrt . 

Nach Einstellung der Lacke auf Sprit zviskositat nach DIN 
53411 werden die Lacke mittels. Spritzapplikation auf 
schwarz lackierte Bleche, z. B. DT 36 (Fa. Q-Panel) , 
appliziert (Schichtdicke etwa 40-50 ]am) . Nach dem Sprit zen 
werden die Bleche 24 h bei Raumtemperatur und anschlieBend 
2 h in einem Trockenofen bei 70®C getrocknet. 



Krat zversuche : 

Mit Hilfe einer Scheuer- und 

Waschbestandigkeitsprufmaschine (Fa- Erichsen, Burste mit 
Schweineborsten) werden die Bleche mit einer Quarz/Wasser 
Auf schiammung (lOOg Wasser + Ig Marlon A 350, 0,25%ig + 5g 
Sikron F500) gescheuert. Der Glanz vor und 10 min nach dem 
Scheuern wird mit einem Ref lektometer (20° Einstrahlwinkel) 
bestiramt . 
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Die erfindungsgemSlien Kieselsauren 7 + 8 bzw. 9 + 10 
ermoglichen durch ihre im Vergleich zu vgl. Kieselsaure 1 
bzw. 2 wesentlich niedrigere rheologische Wirksamkeit den 
Einsatz in hohen Konzentrationen ohne Beeintrachtigung der 
5 Appearance der Lackoberf lache. AuBerdem zeigen die 
erfindungsgemSBen Kieselsauren eine wesentliche 
Verbesserung der Kratzf estigkeit der Lackoberf lache 

Beispiel 4 

Direkter Vergleich der erf indungsgemafien Kieselsauren mit 
10 einem kratzfesten Lack, entsprechend DE 198 11 790 Al, in 
dem AEROSIL R 972 zur Verbesserung der Kratzf estigkeit 
eingesetzt wird. 





S1:and der 
Technlk 
1) 


Erfxndungs - 
gemafie 
Kieselsauren 2) 


Reibgut 






Desmophen A 2009/1 




190, 2 


Methoxypropylacetat : 
Solvesso 100 1:1 




36,8 


Kieselsaure 




23, 0 


S 




250, 0 


Auf lackung 


Desmophen A YEP4-55A, 

enthait AEROSIL R 972 


96,0 




Reibgut 




48, 9 


Desmophen 2009/1 




24,9 


OL 17, 10%ig in MPA 






Modaflow l%ig in MPA 






MPA : Solvesso 100 
1:1 


11, 6 


33, 8 


Butylglykolacetat 


10,5 


10,5 


Byketol OK 


7,5 


7,5 


Byk 141 


0,8 


0,8 


Zugabe HSrter 


Desmodur N 3390 


23,6 


23, 6 


E 


150,0 


150,0 
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Herstellung und Applikation der Lacke 

Die Vergleichskieselsaure 1 wird gemSJi DE 198 11 790 
Al mit einem Dasenstrahldispergator in das Bindemittel 
eingearbeitet . 

Das Bindemittel wird mit den LSsemitteln vermischt. 
AnschlieBend wird zur Vordispergierung die Kieselsaure 
mit dem Dissolver (Scheibe 0 45 mm) in dieses Gemisch 
eingearbeitet und 5 min bei 2000 Upm vordispergiert • 
Die Mischung wird in einer Labor-Perlmuhle 30 min bei 
2500 Upm und 60% Pumpleistung unter Verwendung von 
Glasperlen (0 ca. 1 mm) dispergiert. Die 
DispergiergUte wird mit einem Grindometer, 25 pm^ nach 
DIN ISO 1524 uberpriift. Er muB kleiner 10 ]im sein. 

15 Die Auflackung der Reibgute entsprechend 1) oder 2) erfolgt 
gemaii der Rezeptur, wobei die Komponenten mit einem 
Fltigelrahrer bei 2000 Upm vermischt werden. Auf die gleiche 
Weise wird der Harter untergertihrt . 

Nach Einstellung der Lacke auf Spritzviskositat nach DIN 
20 53411 werden die Lacke mittels Spritzapplikation auf 
schwarz lackierte Bleche, z. B. DT 36 (Fa. Q-Panel) / 
appliziert (Schichtdicke etwa 40-50 pm) - Nach dem Spritzen 
werden die Bleche 24 h bei Raumtemperatur und- anschlieliend 
2 h in einem Trockenofen bei 70 °C getrocknet. 

25 Kratzversuche : 

Mit Hilfe einer Scheuer-- und 

Waschbestandigkeitsprufmaschine (Fa. Erichsen, Biirste mit 
Schweineborsten) werden die Bleche mit einer CaCOa/Wasser 
Aufschiammung (lOOg Wasser + Ig Marlon A 350, 0,25%ig H- 5g 
30 CaCOa Millicarb) gescheuert. Der Glanz vor und 10 min nach 
dem Scheuern wird mit einem Ref lektometer (20'' 
Einstrahlwinkel) bestimmt • 
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Tabelle 10; Zusammenf assung der lacktechnisch relevanten 
Eigenschaften der flUssigen Lacke sowie der applizierten 
und getrockneten Filrtie. 





Si:and der 

Technik 


Kles^l- 

saure 7 


Referenz 


Grlndome'terwer'k [pm] 


< 10 


< 10 


/ 


Vxskosxtal^ (Reibgut) 
[xnPas] 

6 upm 
60 upm 


58 
48 


30 
43 


30 
40 


Oberflftche 


Orangen- 
schale 


o . k. 


o. k. 


20°- 

Reflek'bome'terwer'b 
vor Krafczeh 


88,0 


86,5 


98,5 


100 Hube mxt: 
M±ll±carb 
Res^glanz [%] 


88,6 


96, 3 


59,6 



Es zeigt sich, dali durch den Einsatz der erf indungsgemaiJen 
KieselsSure eine wesentlich hohere Verbesserung des 
10 Restglanzes nach einer Kratzbeanspruchung der 

Lackoberf lache erzielt wird, als mit dem Stand der Technik. 
AuBerdem verursacht die erf indungsgemSBe Kieselsaure 
aufgrund ihrer geringen rheologis.chen Wirksamkeit .keinen 
Orangenschalenef f ekt . 
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Patentansprtiche ; 

1. Silanisierte strukturmodif izierte, pyrogen hergestellte 
Kie s e 1 s 3ur en , 

gekennzeichnet durch auf der Oberfiache fixierte 
Gruppen,wobei die Gruppen Alkylsilyl (SiCnHzn+i, mit n=2 - 
18) sind. 

2. Silanisierte, strukturmodif izierte pyrogen hergestellte 
Kieselsauren gemSB Anspruch 1, 

dadurch gekennzeichnet, 

dass die pyrogen hergstellten Kieselsauren mit der 
Verbindung {CH3O) gSiCigHaa (Hexadecyltrimethoxysilan) 
behandelt wurden. 

3. Silanisierte, stukturmodif izierte pyrogen hergestellte 
Kieselsauren gemafi Anspruch 1, 

dadurch gekennzeichnet, 

dass die pyrogen hergestellten Kieselsauren mit der 
Verbindung (CH3O) 3SiC8Hi7 (Octyltrimethoxysilan) 
behandelt wurden. 

4. Verfahren zur Herstellung der silanisierten, 
strukturmodifizierte pyrogen hergestellten Kieselsauren 
gemaiS den Ansprtlchen 1 bis 3, 

dadurch gekennzeichnet, 

dass man die pyrogen hergestellten Kieselsauren in einem 
Mischer vorlegt, unter intensivem Mischen die 
• Kieselsauren, gegebenenf alls zunachst mit Wasser und 
anschlielJend mit der Verbindung aus der Gruppe 
(RO) 3SiC„H2n+i besprtiht, 15 bis 30 Minuten nachmischt und 
anschlieBend bei einer Temperatur von 100 bis 160 
tiber einen Zeitraum von 1 bis 3 Stunden tempert, 
strukturmodifizierte und/oder gegebenenfalls 
nachvermahlen . 



5. Verfahren zur Herstellung der silanisierten, 
strukturmodifizierten, pyrogen hergestellten 
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KieselsSuren gemali Anspruch A, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass man eine weitere Temperung nach der 
Stukturmodifizierung und/oder Nachvermahlung folgen 
lasst. 

. Verwendung der silanisierten, stukturmodif izierten, 
pyrogen hergestellten Kieselsauren zur Verbesserung der 
Kratzfestigkeit von Lacken. 
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Zusammenfassvmg 
Kxesel s&uren 



Silanisierte strukturmodif izierte Kieselsauren, 
gekennzeichnet durch auf der Oberfiache fixierte 
Gruppen,wobei die Gruppen Alkylsilyl (SiCnHzn+i, mit n = 
2-18) sind. Sie werden hergestellt, indem man pyrogen 
hergestellte KieselsSuren mit dem Silanisierungsmittel 
behandelt und strukturmodif iziert . Sie werden zur 
Verbesserung der Kratzf estigkeit in Lacken eingesetzt. 
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